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COMPOSE FORME DE S1LICE PRECIPITEE ET DE PH OSPHATF FT SOM 
UTILISATION COMME SUPPORT DE LIQUIDE A APPORT NUTRITIONNEL FT 
COMME AGENT ANTIMO TTANT A APP QRT MUTRITIOMMFI 

5 La presente invention concerne de nouveaux composes a base de silice 

precipitee et de phosphate, en particulier de phosphate de calcium, utilisables 
comme support de liquide, notamment de complement liquide d'alimentation 
animate, et de preference, simultanement, comme additif nutritionnel notamment 
pour animaux. 

10 Elle est egalement relative a des compositions comprenant un liquide, 

notamment un complement liquide d'alimentation animate, absorbe sur un support 
forme par un tel nouveau compose a base de silice precipitee et de phosphate. 

Enfin, la presente invention est egalement relative a I'utilisation de ces 
composes, de preference apres broyage, a titre d'agent antimottant, d'agent 

15 d'aide au procede d'atomisation de liquide, au procede de broyage de solide pu 
au pastillage/tablettage, et de preference, simultanement, comme addttif 
nutritionnel notamment pour animaux. 

. II est connu de conditionner des liquides, notamment des additifs 
d'alimentation animate, sur des supports solides, en particulier sur un support 

20 silice. Ce conditionnement a generalement pour but de transformer un liquide nin 
ou difficilement manipulate en poudre fluide pouvant etre stockee facilement, par 
exemple en sac ou en vrac, et manipulate plus aisement, et pouvant aussiise 
disperser sans difficulte et bien se melanger a d'autres constituants solides 
divises. 

25 Dans I'expose qui suit, on entend par composition conditionnee la 

composition ainsi obtenue, c'est-a-dire un liquide absorbe sur un support silice. 

Cette composition conditionnee doit pouvoir etre manipulee facilement, ce 
qui implique une bonne fluidite et un faible poussierage, d'ou une bonne 
resistance mecanique et done une bonne resistance a I'attrition du support. Elle 

30 doit egalement presenter une teneur assez importante en matiere active (liquide), 
d'ou une grande capacite d'absorption pour le support, ainsi qu'une densite assez 
elevee. Ces differentes exigences sont parfois contradictoires et ne sont pas 
necessairement remplies par les supports silice de I'art anterieur. 

Le but de I'invention est de fournir de nouveaux composes, constituant 

35 notamment une alternative aux supports silice contius, et convenant ainsi 
particulierement bien au conditionnement des liquides, surtout au 
conditionnement des complements liquides d'alimentation animate. 
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: Dans ce but notamment, Tun des objets de nrtvention uunstete-en-w — 
compose (ou mixte) susceptible d'etre obtenu par sechage par atomisation d'une 
suspension, notee S par la suite, contenant une silice precipitee et un phosphate 
choisi parmi les phosphates d'elements des groupes la ou I la de la Classification 

* Pprind i gue des Elements et les phosphates de terres rares. 

Si la silice precipitee peut etre eventuellement utilisee sous sa forme solide 
telle quelle (forme seche) ou sous la forme d'une suspension aqueuse obtenue 
par redispersion dans I'eau de la silice precipitee sous forme solide, la silice 
precipitee est, de maniere tres avantageuse, employee sous la forme d'un gateau 
10 de filtration ou d'une suspension directement issus de json procede de preparation 
(reaction de precipitation). 

La presente invention propose egalement dans ce but un compose (ou 
mixte) forme de silice precipitee et d'au moins un phosphate choisi parmi les 
phosphates d'elements des groupes la ou I la de la Classification Periodique des 
15 Elements et les phosphates de terres rares. 

Selon rinvention, le sechage est effectue par atomisation (co-atomisation), 
c'est-a-dire par pulverisation de la suspension S dans une atmosphere chaude 
(« spray-drying »). Le compose (ou mixte) selon I'invention peut etre denomme 
« co-atomisat ». Le sechage est, de maniere avantageuse, effectue au moyen 
20 d'un atomiseur a buses, par exemple monofluides ou a pression liquide. La 
temperature de sortie de I'atomiseur employe est habituellement inferieure a 
170 °C, en particulier inferieure a 140 °C ; elle est par exemple comprise entre 
100 et135°C. 

De maniere preferee, la suspension S presente immediatement avant son 
25 sechage un taux de matiere seche compris entre 16 et 24% en poids, en 
particulier entre 18 et 24 % en poids, par exemple entre 18 et 22 % en poids. 

Selon une variante de I'invention, la suspension S est obtenue par melange 
de deux precurseurs d'un phosphate choisi parmi les phosphates d'elements des 
groupes la ou lla de la Classification Periodique des Elements et les phosphates 
30 de terres rares, avec une suspension de silice precipitee. Par « deux 
precurseurs » d'un phosphate, on entend, d'une part, un precurseur apportant la 
« partie » phosphate proprement dite, choisi, par exemple, parmi I'acide 
orthophosphorique H 3 P0 4 et ses sels de formule NH 4 H 2 P0 4 , NaH 2 P0 4l KH 2 P0 4 , 
(NH 4 ) 2 HP0 4 , et, d'autre part, un precurseur apportant la « partie » element du 
35 groupe la ou du groupe lla de la Classification Periodique des Elements ou terre 
rare, choisi, par exemple, dans le cas du calcium, parmi la chaux Ca(OH) 2 , le 
nitrate de calcium Ca(N0 3 ) et le chlorure de calcium CaCI 2 . 
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En general, dans cette variante, les deux precurseurs du phosphate sont 
ajoutes, dans la suspension de silice precipitee, le plus sou vent sous agitation, 
chacun sous forme solide (c'est-a-dire forme seche : poudre notamrnent) ou, de 
preference, sous forme d'une solution aqueuse (ce qui inclut le cas ou I'un' est 
ajoute sous forme solide et I'autre sous forme d'une solution), dans des conditions 
telles que ledit phosphate, choisi parmi les phosphates d'elements des groupes la 
ou lla de la Classification Periodique des Elements et les phosphates de terres 
rares, se forme. Les deux precurseurs dudit phosphate peuvent etre ajoutes de 
maniere simultanee dans la suspension de silice precipitee ; de preference, lis 
sont ajoutes de maniere successive, le precurseur apportant la « part'ie » 
phosphate proprement dite etant ajoute le premier. 

Le melange obtenu peut eventuellement subir une operation de delitage, qui 
permet notamrnent d'abaisser si necessaire la viscosite de la suspension a 
secher ulterieurement. L'operation de delitage peut etre en particulier realisee par 
passage du melange dans un broyeur, notamrnent de type colloidal ou a billes,. 
ou, de preference, dans un agitateur a fort cisaillement, par exemple en presence^, 
d'eau. II est a noter que I'operation de delitage peut etre confondue aveci 
I'operation de melange. 

Le melange et I'eventuel delitage sont en general effectues a une< ; 
temperature comprise entre 1 5 et 70 °C, par exemple entre 20 et 50 °C. ■■■ 
Dans cette variante, la suspension de silice precipitee utilisee initialement;- 
peut etre directement issue du precede de preparation de la silice precipitee ou- 
obtenue par delitage du gateau de filtration issu de ce procede de preparation 
(reaction de precipitation). Cette suspension de silice precipitee presente, en 
25 general, un taux de matiere seche compris entre 16 et 24 % en poids,' en 
particulier entre 18 et 24 % en poids, par exemple entre 18 et 22 % en poids. ' 

Selon une autre variante de Invention, la suspension S est obtenue par 
melange, en general sous agitation, d'une part, soit d'une silice precipitee 
constitute par un gateau de filtration issu de la reaction de precipitation de cette 
30 silice, soit d'une suspension de silice precipitee, de preference obtenue par 
delitage d'un gateau de filtration issu de la reaction de precipitation de cette silice, 
avec, d'autre part, un phosphate choisi parmi les phosphates d'elements des 
groupes la ou lla de la Classification Periodique des Elements et les phosphates 
de terres rares. 

35 L'operation de delitage du gateau de filtration permet notamrnent d'abaisser 

sa viscosite et peut etre en particulier effectuee par passage du gateau dans un 
agitateur a fort cisaillement ou dans un broyeur, notamrnent de type colloidal ou a 
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bi li eS) par exemple en presence d'eau, erds-pi 6f6i ence en ppeseBee-diun 

compose de ['aluminium, notamment d'aluminate de sodium. 

De meme, le melange obtenu, a partir, d'une part, soit de la silice precipitee 
constituee par le gateau de filtration, soit de la suspension de silice precipitee, et, 
5 ri' fll .tr fi part, du phosphate, peut eventuellement subir une operation de delitage, 
permettant notamment d'abaisser si necessaire sa viscosite. L'operation ae 
delitage peut etre en particulier realisee par passage du melange dans un 
broyeur, notamment de type colloidal ou a billes, ou, de preference, dans un 
agitateur a fort cisaillement, par exemple en presence d'eau. II est a noter que 
10 l'operation de delitage peut etre confondue avec l'operation de melange. Lorsque 
Ton utilise de la silice precipitee constituee par un gateau de filtration, une 
operation de delitage est en general effectuee. 

Le melange et I'eventuel delitage sont en general effectues a une 
temperature comprise entre 15 et 70 °C, par exemple entre 20 et 50 °C. 
15 Le phosphate peut etre ici mis en ceuvre sous forme d'une suspension 

aqueuse ou sous forme solide (par exemple, granules ou de preference poudre), 
de I'eau etant eventuellement ajoutee egalement dans la suspension de silice 
precipitee, en general sous agitation. 

Dans cette variante, I'eventuelle suspension de silice precipitee utilisee 
20 initialement presente, en general, un taux de matiere seche compris entre 16 et 
24 % en poids, en particulier entre 18 et 24 % en poids, par exemple entre 18 et 
22 % en poids. 

Enfin, meme si cela ne constitue pas une variante preferee de I'invention, la 
suspension S peut eventuellement etre obtenue par melange, d'une part, de silice 
25 precipitee sous forme solide, avec, d'autre part, une solution d'un phosphate 
choisi parmi les phosphates d'elements des groupes la ou lla de la Classification 
Periodique des Elements et les phosphates de terres rares. 

La silice precipitee, notamment sous forme d'une suspension ou d'un gateau 
de filtration, utilisee selon I'invention, est de preference preparee par un precede 
30 du type comprenant la reaction d'un silicate avec un agent actdifiant, puis une 
eventuelle operation de separation (separation liquide-soiide), la precipitation de 
la silice etant realisee de la maniere suivante : 

(1) on forme un pied de cuve initial comportant au moins une partie de la 
quantite totale de silicate engage dans la reaction et, en general, au moins un 
35 electrolyte, la concentration en silicate (exprimee en SiO z ) dans ledit pied de cuve 
initial etant inferieure a 100 g/l, notamment a 90 g/l, et la concentration en 
electrolyte (sulfate de sodium par exemple) dans ledit pied de cuve initial etant 
inferieure a 17 g/l, par exemple inferieure a 14 g/l, 



5 



(2) on ajoute I'agent acidifiant audit pied de cuve jusqu'a I'obtention d'une 
valeur du pH du milieu reactionnel d'au moins environ 7, generalement comprise 
entre environ 7 et 8, 

(3) on ajoute au milieu reactionnel de I'agent acidifiant et, le cas echeant, 
5 simultanement la quantite restante du silicate. 

II est a noter , d'une maniere generate, que le procede concerne est un 
precede de synthese de silice de precipitation, c'est-a-dire que I'on fait agir, dans 
des conditions particulieres, un agent acidifiant sur un silicate. 

Le choix de I'agent acidifiant et du silicate se fait d'une maniere connue en 

10 soi. 

On utilise generalement comme agent acidifiant un acide mineral fort tel que 
I'acide sulfurique, I'acide nitrique ou I'acide chlorhydrique, ou un acide organique 
tel que I'acide acetique, I'acide formique ou I'acide carbonique. 

L'agent acidifiant peut etre dilue ou concentre ; sa normalite peut etre 
1 5 comprise entre 0,4 et 36 N, par exemple entre 0,6 et 1 ,5 N. 

En particulier, dans le cas ou I'agent acidifiant est I'acide sulfurique, sa 
concentration peut etre comprise entre 40 et 180 g/l, par exemple entre 60 et 
130 g/l. 

Oh peut par ailleurs utiliser en tant que silicate toute forme courante de 
20 silicates tels que metasilicates, disilicates et avantageusement un silicate dje 
metal alcalin, notamment le silicate de sodium ou de potassium. } 
Le silicate peut presenter une concentration (exprimee en Si0 2 ) comprise 
entre 40 et 330 g/l, par exemple entre 60 et 300 g/l, en particulier entre 60 et 
260 g/l. 

25 De maniere generale, on emploie, comme agent acidifiant, I'acide sulfurique, 

et, comme silicate, le silicate de sodium. 

Dans le cas ou I'on utilise le silicate de sodium, celui-ci presente, en general, 
un rapport ponderal Si0 2 /Na 2 0 compris entre 2 et 4, par exemple entre 3,0 et 3,8. 
Le pied de cuve initial comprend en general un electrolyte. Le terme 

30 d'electrolyte s'entend ici dans son acceptation normale, c'est-a-dire qu'il signifie 
toute substance ionique ou moleculaire qui, lorsqu'elle est en solution, se 
decompose ou se dissocie pour former des ions ou des particules chargees. On 
peut citer comme electrolyte un sel du groupe des sels des metaux alcalins et 
alcalino-terreux, notamment le sel du metal de silicate de depart et de I'agent 

35 acidifiant, par exemple le chlorure de sodium dans le cas de la reaction d'un 
silicate de sodium avec I'acide chlorhydrique ou, de preference, le sulfate de 
sodium dans le cas de la reaction d'un silicate de sodium avec I'acide sulfurique. 



Dans le cas (prefere) d'un pied de cuve dirTiepaii. lie uumprenanH^F 
partie de la quantite totale de silicate engage dans la reaction, on precede, dans 
I'etape (3), a une addition simultanee d'agent acidifiant et de la quantite restante 
de silicate. 

_5 Cette addition simultanee est de preference realisee de maniere telle que la 

valeur du pH soit constamment egale (a ± 0,2 pres) a celle atteinte a Tissue de 
I'etape (2). 

En general, dans une etape suivante, on ajoute au milieu reactionnel une 
quantite supplementaire d'agent acidifiant, de preference jusqu'a I'obtention d'une 
10 valeur du pH du milieu reactionnel comprise entre 3 et 6,5, en particulier entre 4 
et 6,5. 

II peut §tre alors avantageux d'effectuer, apres cette addition d'une quantite 
supplementaire d'agent acidifiant, un mQrissement du milieu reactionnel, ce 
mQrissement pouvant par exemple durer de 2 a 60 minutes, notamment de 3 a 20 
15 minutes. 

Dans le cas d'un pied de cuve de depart comprenant la quantite totale du 
silicate engage dans la reaction, on procede, dans I'etape (3), a une addition 
d'agent acidifiant, de preference jusqu'a I'obtention d'une valeur du pH du milieu 
reactionnel comprise entre 3 et 6,5, en particulier entre 4 et 6,5. 
20 II peut etre egaiement alors avantageux d'effectuer, apres cette etape (3), un 

mQrissement du milieu reactionnel, ce mQrissement pouvant par exemple durer 
de 2 a 60 minutes, notamment de 3 a 20 minutes. 

L'enceinte reactionnelle dans laquelle est mis en ceuvre l'ensemble de la 
reaction du silicate avec I'agent acidifiant est habituellement muni d'un 
25 equipement d'agitation et d'un equipement de chauffage adequats. 

L'ensemble de la reaction du silicate avec I'agent acidifiant est generalement 

realise entre 70 et 98 °C. 

Selon une variante du procede, l'ensemble de la reaction du silicate avec 
I'agent acidifiant est effectue a une temperature constante, de preference 
30 comprise entre 80 et 95 °C. 

Selon une autre variante (preferee) du procede, la temperature de fin de 
reaction est plus elevee que la temperature de debut de reaction : ainsi, on 
maintient la temperature au debut de la reaction de preference entre 70 et 95 °C, 
puis on augmente la temperature, de preference jusqu'a une valeur comprise 
35 entre 80 et 98 °C, valeur a laquelle elle est maintenue jusqu'a la fin de la reaction. 

On obtient, a Tissue des etapes qui viennent d'etre decrites, une 
bouillie/suspension de silice qui peut ensuite subir une operation de separation 
iiquide-solide. 
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En general, ladite separation comprend une filtration et un lavage a I'aide 
d'un filtre equipe d'un moyen de compactage. 

Ce filtre peut etre un filtre a bande equipe d'un rouleau assurant ie 
compactage. 

5 Cependant, ce filtre est de preference un filtre presse ; la separation 

comprend alors en general une filtration, un lavage puis un compactage, au 
moyen dudit filtre. 

Le phosphate mis en ceuvre dans le cadre de I'invention est choisi parmi les 
phosphates d'elements des groupes la ou I la de la Classification Periodiques des 

10 Elements et les phosphates de terres rares. 

II est generalement choisi parmi les phosphates de sodium, de potassium, 
de calcium, de magnesium et de terres rares (notamment de cerium, lanthane). 
De preference, ledit phosphate est un phosphate de calcium, en particulier un 
phosphate mono-calcique (MCP), d6nomme egalement dihydrogenophosphate 

15 de calcium, de formule Ca(H 2 P0 4 ) 2 , un phosphate di-calcique (DCP), denomme 
egalement hydrogenophosphate de calcium, de formule CaHP0 4 , ou un 
phosphate tri-calcique (TCP), denomme egalement hydroxyapatite ; de maniere 
tres preferee, on utilise un phosphate mono-calcique (MCP) ou un phosphate di- 
calcique (DCP). 

20 Les phosphates employes presentent en general un taille mediane de 

particules dgo inferieure a 100 urn, en particulier inferieure a 50 urn, notamment 
inferieure a 25 urn. 

Les composes selon I'invention peuvent eventuellement etre soumis a un 
post-traitement thermique. 
25 Dans I'expose qui suit, la densite de remplissage a I'etat tasse (DRT) et la 

densite de remplissage a I'etat non tasse (DNT) sont determinees selon la norme 
NF T 30-042. 

La prise d'huile DOP est mesuree selon la norme NF T 30-022 (mars .1953) 
en mettant en ceuvre le dioctylphtalate. 

30 Les volumes poreux donnes sont mesures par porosimetrie au mercure ; la 

preparation de chaque echantillon peut se faire comme suit : chaque echantillon 
est prealablement seche pendant 2 heures en etuve a 200 °C, puis place dans un 
recipient a essai dans les 5 minutes suivant sa sortie de I'etuve et degaze sous 
vide, par exemple a I'aide d'une pompe a tiroirs rotatifs ; les diametres de pores 

35 (porosimetre MICROMERITICS Autopore III 9420) sont calcules par la relation de 
WASHBURN avec un angle de contact theta egal a 140° et une tension 
superficielle gamma egale a 484 Dynes/cm (ou N/m). 
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La — surface — specifique — BET — ebl determinee — scion — la — method© — de — 
BRUNAUER - EMMET - TELLER decrite dans 'The journal of the American 
Chemical Society", Vol. 60, page 309, fevrier 1938 et correspondant a la norme 
internationale ISO 5794/1 (annexe D). 
5 La surface specifique CTAB est la surface externe determinee selon la 

norme NF T 45007 (novembre 1987) (5.12). 

L'lndice de Carr (Ic) des composes selon I'invention, qui illustre leur fluidite 
(coulabilite), est determine par la relation suivante : Ic = (DRT - DNT) / DRT. 

La resistance a I'attrition des composes selon I'invention est determinee de 
10 la maniere suivante : elle est exprimee comme pourcentage de particules, dans 
une coupe 100 pm - 200 pm obtenue par tamisage, restant apres attrition pendant 
2 minutes (resistance a I'attrition notee R^), pendant 5 minutes (resistance a 
I'attrition notee R at5 ) et pendant 10 minutes (resistance a I'attrition notee R al10 ), sur 
un tamis vibrant de 50 pm, en presence de 50 billes en verre de diametre de 
15 4 mm, la masse initiale de particules d'echantillon disposees au depart sur le 
tamis vibrant etant de 1 gramme. Lors de la procedure d'attrition, la vibration du 
tamis est assuree par une table vibrante de type RETSCH VE 1000 utilisee a 
2 mm d'amplitude. 

Le diametre median d 50 (en masse) est determine a I'aide d'un granulomere 

20 MALVERN Mastersizer 2000 et son echantillonneur de suspension Hydro 2000G. 

Les composes (ou mixtes) selon I'invention possedent en general une teneur 
en phosphate, choisi parmi les phosphates d'elements des groupes la ou I la de la 
Classification Periodiques des Elements et les phosphates de terres rares, d'au 
moins 10% en poids, de preference d'au moins 20% en poids (en sec). De 

25 maniere avantageuse, leur teneur en phosphate est comprise entre 20 et 60 % en 
poids, en particulier entre 20 et 50 % en poids. Elle peut notamment varier entre 
20 et 40 % en poids, par exemple entre 20 et 35 % en poids. 

Les composes selon I'invention se presentent de maniere avantageuse sous 
une forme particuliere, en I'occurrence sous forme de billes sensiblement 

30 spheriques, dont le diametre median d 50 est, en general, d'au moins 80 pm, de 
preference d'au moins 100 pm ; ce diametre est par exemple compris entre 100 
et 400 pm, notamment entre 110 et 300 pm, en particulier entre 130 et 280 pm. 
Ces billes possedent generalement un facteur de sph6ricite (defini comme indique 
dans la demande WO 98/35751, la valeur 1 correspondant a une sphere parfaite) 

35 d'au moins 0,900, en particulier d'au moins 0,920, par exemple d'au moins 0,940. 
Leur facteur de sphericite peut §tre d'au moins 0,960. De maniere preferee, ces 
billes sont pleines (c'est-a-dire non creuses) et non poussierantes, c'est-a-dire ne 
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generent pas ou quasiment pas de poussieres, notamment lors de leur 
manipulation. 

Les composes conformes a I'invention possedent, de maniere avantageuse, 
d'une part, une bonne resistance/cohesion mecanique, en particulier une bonne 
resistance a I'attrition, ce qui leur procure leur caractere non poussierant 
notamment lors de leur manipulation, et, d'autre part, une porosite leur conferant 
un haut pouvoir d'absorption. 

En general, ils possedent ainsi: 

- une resistance a I'attrition d'au moins 60 %, en particulier d'au moins 
80 %, notamment d'au moins 82 %, et/ou 

- une resistance a I'attrition R al5 d'au moins 50 %, en particulier d'au moins 
55 %, et/ou 

- une resistance a I'attrition R al10 d'au moins 15%, en particulier d'au moins 
17 %. 

Leur prise d'huile DOP est habituellement superieure a 170 ml/1 OOg, 
notamment superieure a 210 ml/1 OOg. Elle peut etre d'au moins 230 ml/1 OOg, par 
exemple d'au moins 240 ml/1 OOg. • _v 
. Les composes selon I'invention possedent avantageusement une prise 
d'huile DOP superieure a la prise d'huile DOP de la composition obtenue par 
melange a sec de ladite silice precipitee sous forme solide et dudit phosphate 
sous forme solide. 

Leur volume poreux (V d1 ) constitue par les pores de diametre inferieur sa 
1pm peut etre d'au moins 1,2cm 3 /g, en particulier d'au moins 1,3cm 3 /g, 
notamment d'au moins 1,4 cm 3 /g ; il peut etre par exemple d'au moins 1,5 cm 3 /g.' 
II est en general inferieur a 2,2 cm 3 /g, par exemple a 1 ,8 cm 3 /g. 

Les composes selon I'invention presentent une densite assez elevee, 
notamment plus importante que celle de la silice precipitee qu'ils contiennent • 
leur densite de remplissage a I'etat tasse (DRT) est de preference superieure si 
0,29, en particulier egale a au moins 0,30. Elle peut etre d'au moins 0,31, par 
exemple d'au moins 0,33. 

Leur surface specifique BET est generalement comprise entre 60 et 
250 m 2 /g, en particulier entre 90 et 200 m 2 /g, par exemple entre 100 et 160 m 2 /g. 

Ils presentent une tres bonne fluidite (coulabilite), en general amelioree par 
rapport a celle de la silice precipitee qu'ils contiennent. Ainsi, ils peuvent posseder 
un indice de Carr (Ic) inferieur a 0,1 . 

Le demandeur a decouvert que les composes (ou mixtes) definis ci-dessus 
presentaient, de maniere avantageuse, une haute capacite d'absorption, une 
fluidite amelioree et une bonne resistance/cohesion mecanique, en particulier une 
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bonne resist ance a I'attntion, d'ou on caractere non p.ouooiorant notammpnt lors 

de leur manipulation, et convenaient particulierement bien au conditionnement 
des liquides. 

Ainsi, d'autres objets de l'invention consistent en I'utilisation d'un compose 
5 decrit ci-dessus comme support de liquide et en une composition conditionnee 
comprenant au moins un liquide absorbe sur un support forme par un rompose 
defini plus haut. 

On peut citer comme liquides les liquides organiques tels que les acides 
organiques, les agents tensio-actifs, par exemple du type anionique ou du type 
1 o non ionique, les additifs organiques pour caoutchouc/polymeres, les pesticides. 

Cependant, a titre de liquides, on utilise ici surtout des additifs liquides tels 
que: des agents conservateurs (acide phosphorique, acide propionique 
notamment), des ardmes, des colorants, des complements liquides 
d'alimentation. 

15 Les composes decrits precedemment sont particulierement adaptes au 

conditionnement des complements liquides d'alimentation, notamment des 
complements liquides d'alimentation animale. Ainsi, on peut par exemple citer la 
choline, le chlorhydrate de choline, les vitamines telles que les vitamines A, B, C, 
D, K et, de preference, la vitamine E (ou son acetate). 
20 Un avantage essentiel de la presente invention reside dans le fait que en 

plus de leur utilisation comme support d'additif liquide, en particulier de 
complement liquide d'alimentation animale, les composes selon l'invention ont 
une valeur nutritive, voire therapeutique, et sont utilisables simultanement comme 
additif nutritionnel, et meme therapeutique, pour animal, favorisant ainsi le 
25 controle de la croissance et la sante des animaux notamment d'elevage. 

La presente invention permet d'associer dans un seul et meme produit un 
additif nutritionnel, voire meme therapeutique, comme par exemple le phosphate 
de calcium, avec un additif liquide, notamment un complement liquide 
d'alimentation, en particulier d'alimentation animale, comme par exemple la 
30 vitamine E (ou son acetate). 

L'operation d'absorption du liquide sur le support forme par le compose 
selon l'invention peut s'effectuer de maniere classique, en particulier par 
pulverisation du liquide sur le support dans un melangeur. 

La composition conditionnee conforme a l'invention peut presenter, 
35 notamment dans le cas de la vitamine E (ou de son actetate), une teneur en 
liquide d'au moins 50 % en poids, en particulier comprise entre 50 et 70 %, par 
exemple entre 50 et 65 %, eft poids ; la teneur en liquide peut etre d'au moins 
52 % en poids. Cette teneur elevee en liquide illustre le haut pouvoir d'absorption 
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que presenter* preferentiellement les composes selon I'invention. Des teneurs en 
liquide encore superieures peuvent etre employees, en particulier dans le cas du 
chlorhydrate de choline. 

II est a noter que les composes selon I'invention peuvent permettre un 
5 relargage plus rapide et/ou facile du liquide, notamment de la vitamine E (ou de 
son acetate), dans son milieu d'utilisation, par exemple le corps de I'animal. 

Les compositions conditionnees conformes a I'invention , du fait de la 
presence du compose decrit precedemment, presentent, de maniere preferee, un 
poussierage tres faible voire nul et une tres bonne fluidite (coulabilite), combines 
10 a une densite plutdt elevee. 

La presente invention est egalement relative a I'utilisation des composes 
selon I'invention a titre d'agent antimottant ; de preference, lesdits composes sont 
broyes prealablement a cette utilisation, par exemple jusqu'a une taille des 
particules comprise entre 1 et 100 pm, notamment entre 2 et 50 pm. lis peuvent 
15 etre employes comme agent antimottant dans I'alimentation humaine.i par 
exemple les poissons, les fromages, le sucre, le polydextrose, les aromes, les 
fruits seches, la poudre de cafe, the, cacao, dans I'alimentation animate, par 
exemple les formulations, les rations, et egalement dans I'agriculture, la 
detergence, la pharmacie, la cosmetique et diverses applications industrielles 
20 (telles que caoutchouc/polymeres, toner, poudre d'extincteur, beton, poudre de 
latex). 

Elle concerne egalement leur utilisation comme agent d'aide au precede 
d'atomisation de liquide, au precede de broyage de solide, et, notamment en 
detergence et pharmacie, comme agent d'aide au pastillage et/ou tablettage ; de 
25 preference, lesdits composes sont broyes prealablement a ces utilisations, par 
exemple jusqu'a une taille des particules comprise entre 1 et 100 pm, notamment 
entre 2 et 50 pm. 

Comme agent d'aide a I'atomisation de liquide, il peut permettre, ajoute au 
liquide qui va etre seche par atomisation, d'eviter le collage au niveau des parois 
30 de I'atomiseur et aussi d'obtenir une poudre finale non-mottee et presentant une 
bonne coulabilite (application possible : domaine du reengraissage du lait). 

Comme agent d'aide au broyage de poudre, il peut permettre, ajoute a une 
poudre au niveau du broyeur, de mieux broyer ladite poudre et aussi d'obtenir une 
poudre finale non-mottee et presentant une bonne coulabilite (application 
35 possible : domaine des polymeres). 

Dans le cas de leur utilisation, de preference apres broyage, comme agent 
antimottant, agent d'aide au precede d'atomisation de liquide, au precede de 
broyage de solide ou au pastillage/tablettage, les composes selon I'invention ont 
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comme avantage important d'avoir une vaieur nutritive el d'elie ulilisaules 
simultanement comme additif nutritionnel notamment pour animaux. 

Les exemples suivants illustrent I'invention sans toutefois en limiter la 
portee. 

-5 

EXEMPLE 1 

1) Dans un reacteur en acier inoxydable muni d'un systeme d'agitation par 
helices et d'un chauffage par double enveloppe, on introduit : 
10 - 345 litres d'eau 

- 7,5 kg de Na 2 S0 4 

- 588 litres de silicate de sodium aqueux presentant un rapport ponderal 
Si0 2 /Na 2 0 egal a 3,5 et une densite a 20 °C egale a 1 ,133. 

La concentration en silicate exprimee en Si0 2 dans le pied de cuve initial est 
15 ainsi de 85 g/l. Le melange est alors porte a une temperature de 82 °C tout en le 
maintenant sous agitation. On y introduit ensuite 387 litres d'acide sulfurique 
dilue, de densite a 20 °C egale a 1,050, jusqu'a obtenir dans le mileu reactionnel 
une vaieur de pH (mesuree a sa temperature) egale a 8,0. La temperature de la 
reaction est de 82 °C pendant les 25 premieres minutes ; elle est ensuite portee 
20 de 82 a 92 °C en 1 5 minutes, puis maintenue a 92 °C jusqu'a la fin de la reaction. 

On introduit ensuite (c'est-a-dire lorsque le pH du milieu reactionnel a atteint 
la vaieur de 8,0) conjointement dans le milieu reactionnel 82 litres de silicate de 
sodium aqueux du type decrit ci-avant et 134 litres d'acide sulfurique, egalement 
du type decrit ci-avant, cette introduction simuitanee d'acide et de silicate etant 
25 realtsee de maniere telle que le pH du milieu reactionnel, pendant la periode 
d'introduction, soit constamment egal a 8,0 + 0,1. Apres introduction de la totalite 
du silicate, on continue a introduire de I'acide dilue pendant 9 minutes de maniere 
a amener le pH du milieu reactionnel a une vaieur egale a 5,2. Apres cette 
introduction d'acide, on maintient la bouillie reactionnelle obtenue pendant 5 
30 minutes sous agitation. 

La duree totale de la reaction est de 1 18 minutes. 

On obtient ainsi une bouillie ou suspension de silice precipitee qui est 
ensuite filtree et lavee au moyen d'un filtre presse a plateaux verticaux (lesdits 
plateaux etant equipes de membrane deformable permettant de comprimer le 
35 gateau de filtration par introduction d'air sous pression), a une pression de 4,5 
bars et pendant le temps necessaire afm d'obtenir un gateau de silice dont la 
perte au feu est egale a 80,5 % (done un taux de matiere seche de 19,5 % en 
poids). 
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Le gateau obtenu est ensuite fluidifie par action mecanique et chimique 
(ajout d'une quantite d'aluminate de sodium correspondant a un rapport ponderal 
AI/SiO a de 3000 ppm) ; pendant cette operation, on ajoute de I'eau de maniere a 
obtenir une bouillie ayant une perte au feu egale a 81,0% (done un taux de 
matiere seche de 19,0% en poids). Apres cette operation de delitage, la 
suspension resultante R, de pH egal a 6,4, est sechee au moyen d'un atomiseur a 
buses monofluides. 
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La silice precipitee obtenue se presente sous forme de billes sensiblement 
spheriques et possede les caracteristiques suivantes : 
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- surface specifique BET 


159 m7g 


- diametre median d 50 


174 pm 


- prise d'huile DOP 


296 ml/100g 


- volume poreux (V d1 ) constitue 


par les pores de d < 1 urn 


2,0 cm 3 /g 


- DRT 


0,27 


- DNT 


0,24 


- Indice de Carr Ic 


0,111 


- resistance a I'attrition 






83% 


Rat5 


56% 


^at10 


18% 
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30 



35 



2) On met de I'acetate de vitamine E sur le support forme par la silice 
preparee en 1 ). 

La mise sur support de I'acetate de vitamine E s'effectue dans un melangeur 
en V de 7 litres de marque Patterson Kelley tournant a 20 tours/mn, avec un axe 
interieur tournant a 1900 tours/mn, muni de plaques au travers desquelles est 
pulverise I'acetate de vitamine E et sur lesquelles sont fixes des couteaux 
emotteurs. 

On charge 800 g de la silice preparee en 1) dans le melangeur, puis on 
pulverise 978 g d'acetate de vitamine E a une temperature de 80 °C sur cette 
silice pendant 10 minutes. On maintient I'agitation pour homogeneiser durant 
5 minutes supplementaires. 

La composition conditionnee alors obtenue contient 45 % en poids de silice 
precipitee et 55% en poids d'acetate de vitamine E et possede les 
caracteristiques supplementaires suivantes : 
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- DRT °- 58 

- DNT °- 53 

- Indice de Carr Ic 0. 086 



_5_ 



EXEMPLE 2 

1) 156 kg d'une suspension de silice precipitee R telle que preparee en 1), 
ayant un taux de matiere seche de 19,0 % en poids, sont charges dans un bac en 

10 inox de 300 litres muni d'un agitateur a pales. Cette suspension est pompee et 
envoyee en boucle dans un reacteur de 60 litres muni d'un agitateur tri-pale. On 
ajoute a cette suspension, se trouvant a une temperature d'environ 20 °C, au 
niveau de ce reacteur 10 kg de poudre de phosphate mono-calcique (soft 25 % en 
poids de phosphate de calcium par rapport au poids en sec de phosphate de 

15 calcium + silice), commercialise sous le nom IBEX* MCP par la societe Rhodia 
Consumer Specialties, a I'aide d'un dosometre a vis sans fin, et 40 kg d'eau, le 
temps d'introduction etant d'environ 1 heure. La suspension resultante est ensuite 
sechee au moyen d'un atomiseur a buses monofluides. 

20 Le compose obtenu, forme de silice precipitee et de phosphate de calcium, 

se presente sous forme de billes sensiblement spheriques et possede les 
caracteristiques suivantes : 
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- surface specifique BET 1 03 m /g 

- diametre median d 50 136 pm 

- prise d'huileDOP 241 ml/1 OOg 

- volume poreux (V d1 ) constitue 3 
par les pores de d < 1 M m 1 ,7 cm /g 

- DRT °> 33 

- DNT 0 ' 30 

- Indice de Carr Ic °> 091 

- resistance a I'attrition 

Rat2 
RatS 

35 R a t10 
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84% 
57% 
25% 



Ce compose selon I'invention est done plus dense que la silice precipitee 
obtenue dans I'exemple 1. II possede de plus une fluidite amelioree (Indice de 
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Cam plus faibie) et une meilleure resistance a {'attrition, tout en presentant des 
proprietes nutritionnelles. 

2) On met de I'acetate de vitamine E sur le support forme par le compose 
5 (mixte silice-phosphate) prepare en 1 ). 

La mise sur support de I'acetate de vitamine E s'effectue dans un melangeur 
en V de 7 litres de marque Patterson Kelley tournant a 20 tours/mn, avec un axe 
interieur tournant a 1900 tours/mn, muni de plaques au travers desquelles est 
pulverise I'acetate de vitamine E et sur lesquelles sont fixes des couteaux 
10 emotteurs. 

On charge 1000 g du compose prepare en 1) dans le melangeur, puis on 
pulverise 1222 g d'acetate de vitamine E a une temperature de 80 °C sur ce 
compose pendant 10 minutes. On maintient I'agitation pour homogeneiser durant 
5 minutes supplementaires. 
15 La composition conditionnee alors obtenue contient 45 % en poids de mixte 

silice-phosphate et 55% en poids d'acetate de vitamine E et possede fes 
caracteristiques supplementaires suivantes : 



Ainsi, cette composition conditionnee a base d'un support mixte silice- 
phosphate, sous forme de billes sensiblement spheriques, presente une bonne 
25 fluidite, ce qui est illustre par un faibie Indice de Carr, cette fluidtte etant meme 
amelioree par rapport a celle de la composition conditionnee preparee dans 
Texemple 1 . Sa densite est egalement plus elevee. 

EXEMPLE 3 



1) 156 kg d'une suspension de silice precipitee R telle que preparee en 1), 
ayant un taux de matiere seche de 19,0 % en poids, sont charges dans un bac en 
inox de 300 litres muni d'un agitateur a pales. Cette suspension est pompee et 
envoyee en boucie dans un reacteur de 60 litres muni d'un agitateur tri-pale. On 
35 ajoute a cette suspension, se trouvant a une temperature d'environ 20 °C, au 
niveau de ce reacteur 9,9 kg de poudre de phosphate tri-calcique (soit 25 % en 
poids de phosphate de calcium par rapport au poids en sec de phosphate de 
calcium + silice), commercialise sous le nom TCP 118 FG par la societe Rhodia 
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- DRT 

- DNT 

- Indice de Carr Ic 



0,71 
0,65 
0,084 
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Consumer Specialties, a I'aide d'un dosometre a vis sans Tin, el 4i kg U'eau, |y 
temps d'introduction etant d'environ 1 heure. La suspension resultante est ensuite 
sechee au moyen d'un atomiseur a buses monofluides. 

5 Le compose obtenu, forme de silice precipitee et de phosphate de calcium, 

se presente sous forme de billes sensiblement spheriques et possede les 
caracteristiques suivantes : 
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- surface specifique BET 


129 m 2 /g 


- diametre median d^, 


154 urn 


- prise d'huile DOP 


252 ml/100g 


- volume poreux (V d1 ) constitue 




par les pores de d < 1 urn 


1 ,6 cm 3 /g 


- DRT 


0,31 


- DNT 


0,28 


- Indice de Carr le 


0,097 


- resistance a I'attrition 




R a t2 


84% 


Rat5 


56% 


Ratio 


19% 



Ce compose selon I'invention est done plus dense que la silice precipitee 
obtenue dans I'exemple 1 . II possede de plus une fluidite amelioree (Indice de 
Carr plus faible) et une meilleure resistance a I'attrition, tout en presentant des 
25 proprietes nutrtionnelles. 

2) On met de I'acetate de vitamine E sur le support forme par le compose 
(mixte silice-phosphate) prepare en 1 ). 

La mise sur support de I'acetate de vitamine E s'effectue dans un melangeur 
30 en V de 7 litres de marque Patterson Kelley toumant a 20 tours/mn, avec un axe 
interieur tournant a 1900 tours/mn, muni de plaques au travers desquelles est 
pulverise I'acetate de vitamine E et sur lesquelles sont fixes des couteaux 
emotteurs. 

On charge 900 g du compose prepare en 1) dans le melangeur, puis on 
35 pulverise 1100 g d'acetate de vitamine E a une temperature de 80 °C sur ce 
compose pendant 10 minutes. On maintient I'agitation pour homogeneiser durant 
5 minutes supplementaires. 
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La composition conditionnee alors obtenue contient 45 % en poids de mixte 
silice-phosphate et 55% en poids d'acetate de vitamine E et possede les 
caracteristiques supplementaires suivantes : 

5 - DRT 0.70 

- DNT 0,64 

- Indice de Carr Ic 0,0857 

Ainsi, cette composition conditionnee a base d'un support mixte silice- 
10 phosphate, sous forme de bilies sensiblement spheriques, presente une bonne 
fluidite, ce qui est illustre par un faible Indice de Carr. Sa densite est plus elevee 
que celle de la composition conditionnee preparee dans I'exemple 1 . 

EXEMPLE 4 

15 

178 kg d'une suspension de silice precipitee R telle que preparee en 1), 
ayant un taux de matiere seche de 19,0 % en poids, sont charges dans un bac en 
inox de 300 litres muni d'un agitateur a pales. Cette suspension est pompee et 
envoyee en boucie dans un reacteur de 60 litres muni d'un agitateur tri-pale. On 

20 ajoute a cette suspension, se trouvant a une temperature d'environ 20 °C, au 
niveau de ce reacteur 22,3 kg de poudre de phosphate tri-calcique (soit 40 % en 
poids de phosphate de calcium par rapport au poids en sec de phosphate de 
calcium + silice), commercialise sous le nom TCP 118 FG par !a societe Rhodia 
Consumer Specialties, a I'aide d'un dosometre a vis sans fin, et 41 kg d'eau, le 

25 temps d'introduction etant d'environ 1 heure. La suspension resultante est ensuite 
sechee au moyen d'un atomiseur a buses monofluides. 

Le compose obtenu, forme de silice precipitee et de phosphate de calcium, 
se presente sous forme de bilies sensiblement spheriques et possede les 
30 caracteristiques suivantes : 



- surface specifique BET 112 m 2 /g 

- diametre median d go 144 urn 

- prise d'huile DOP 240 ml/100g 
35 - volume poreux (V d1 ) constitue 

par les pores de d < 1 urn 1 ,5 cm 3 /g 

- DRT 0,36 

- DNT 0,33 
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- Indice de Carr Ic : '■ : 07O8T 

- resistance a I'attrition 

R al2 83 % 

R al5 55 % 

R a «o 18% 



'0 



Ce compose selon invention est done plus dense que la silice precipitee 
obtenue dans I'exemple 1. II possede de plus une fluidite tres amelioree (Indice 
de Carr bien plus faible) tout en conservant une resistance a I'attrition 
10 satisfaisante, et tout en presentant des proprietes nutritionnelles. 
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REVENDICATIONS 



1- Compose susceptible d'etre obtenu par sechage par atomisation d'une 
5 suspension S contenant une silice precipitee et un phosphate choisi parmi les 
phosphates d'elements des groupes la ou I la de la Classification Periodique des 
Elements et les phosphates de terres rares. 

2- Compose selon la revendication 1 , caracterise en ce que ladite suspension S 
10 est obtenue par melange de deux precurseurs d'un phosphate choisi parmi les 
phosphates d'elements des groupes la ou I la de la Classification Periodique des 
Elements et les phosphates de terres rares, avec une suspension de silice 
precipitee, et eventuellement delitage du melange obtenu. 

15 3- Compose selon la revendication 2, caracterise en ce que ladite suspension de 
silice precipitee est obtenue par delitage d'un gateau de filtration issu de la 
reaction de precipitation de ladite silice. 

4- Compose selon I'une des revendications 2 et 3, caracterise en ce que ladite 
20 suspension de silice precipitee presente un taux de matiere seche compris entre 

16 et 24 % en poids, en particulier entre 18 et 24 % en poids. 

5- Compose selon Tune des revendications 2 £ 4, caracterise en ce que les deux 
precurseurs dudit phosphate sont ajoutes, chacun sous forme solide ou sous 

25 forme d'une solution aqueuse, dans ladite suspension de silice precipitee, dans 
des conditions telles que ledit phosphate se forme, le precurseur apportant la 
partie phosphate proprement dite etant, de preference, ajoute le premier. 

6- Compose selon la revendication 1 , caracterise en ce que ladite suspension S 
30 est obtenue par melange, d'une part, soit d'une silice precipitee constitute par un 

gateau de filtration issu de la reaction de precipitation de ladite silice, soit d'une 
suspension de silice precipitee, de preference obtenue par delitage d'un gateau 
de filtration issu de la reaction de precipitation de ladite silice, avec, d'autre part, 
un phosphate choisi parmi les phosphates d'elements des groupes la ou Ha de la 
35 Classification Periodique des Elements et les phosphates de terres rares, et, 
eventuellement delitage du melange obtenu. 
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7- Compose selon la revendication 6, caracterise en ce que laaite suspension de 
silice precipitee presente un taux de matiere seche compris entre 16 et 24 % en 
poids, en particulier entre 18 et 24 % en poids. 

5 8- Compose selon I'une des revendications 6 et 7, caracterise en ce que ledit 
phosphate est ajoute sous forme solide, de I'eau etant eventuellement ajoutee 
egalement. 

9- Compose selon I'une des revendications 6 et 7, caracterise en ce que ledit 
10 phosphate est ajoute sous forme d'une suspension. 

10- Compose selon I'une des revendications 1 a 9, caracterise en ce que ladite 
suspension S presente immediatement avant son sechage un taux de matiere 
seche compris entre 16 et 24 % en poids, en particulier entre 18 et 24 % en poids. 

15 

11- Compose selon I'une des revendications 1 a 10, caracterise en ce que ledit 
sechage est effectue au moyen d'un atomiseur a buses. 

12- Compose forme de silice precipitee et d'au moins un phosphate choisi parmi 
20 les phosphates d'elements des groupes la ou lla de la Classification Periodique 

des Elements et les phosphates de terres rares, ledit compose se presentant 
sous forme de billes sensiblement spheriques. 

13- Compose selon I'une des revendications 1 a 12, caracterise en ce que ledit 
25 phosphate est choisi parmi les phosphates de sodium, de potassium, de calcium, 

de magnesium et de terres rares. 

14- Compose selon Tune des revendications 1 a 13, caracterise en ce que ledit 
phosphate est un phosphate de calcium, en particulier un phosphate mono- 

30 calcique (MCP), un phosphate di-calcique (DCP) ou un phosphate tri-calcique 
(TCP). 

15- Compose selon la revendication 14, caracterise en ce que ledit phosphate de 
calcium est un phosphate mono-calcique (MCP) ou un phosphate di-calcique 

35 (DCP). 
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16- Compose selon Tune des revendications 1 a 15, caracterise en ce qu'il 
possede une teneur en phosphate d'au moins 10 % en poids, de preference d'au 
moins 20 % en poids. 

5 17- Compose selon Tune des revendications 1 a 16, caracterise en ce qu'il 
possede une teneur en phosphate comprise entre 20 et 60% en poids, en 
particulier entre 20 et 50 % en poids. 

18- Compose selon Tune des revendications 1 a 17, caracterise en ce qu'il 
1 0 possede une densite de remplissage a I'etat tasse (DRT) superieure a 0,29. 

19- Compose selon I'une des revendications 1 a 18, caracterise en ce qu'il 
possede une prise d'huile DOP superieure a 170 ml/1 OOg, en particulier 
superieure a 210 ml/1 OOg. 

15 

21- Compose selon I'une des revendications 1 a 19, caracterise en ce qu'il 
possede une prise d'huile DOP superieure a la prise d'huile DOP de la 
composition obtenue par melange a sec de ladite silice pr§cipitee sous forme 
solide et dudit phosphate sous forme solide. 

20 

22- Compose selon I'une des revendications 1 a 21, caracterise en jce qu'il 
presente un volume poreux (V d1 ) constitue par les pores de diametre inferieur a 
1 pm d'au moins 1,2 cm 3 /g, en particulier d'au moins 1,3 cm 3 /g. 

25 23- Compose selon I'une des revendications 1 a 22, caracterise en ce qu'il 
possede surface specifique BET est generalement comprise entre 60 et 250 m 2 /g, 
en particulier entre 90 et 200 m 2 /g. 

24- Compose selon I'une des revendications 1 a 23, caracterise en ce qu'il 
30 presente un indice de Carr inferieur a 0,1 . 

25- Compose selon I'une des revendications 1 a 24, caracterise en ce qu'il 
possede : 

- une resistance a I'attrition R al2 d'au moins 60 %, en particulier d'au moins 
35 80 %, et/ou 

- une resistance a I'attrition R at5 d'au moins 50 %, en particulier d'au moins 
55 %, et/ou 
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16- Compose selon I'une des revendications 1 a 15, caracterise en ce qu'il 
possede une teneur en phosphate d'au moins 10 % en poids, de preference d'au 
moins 20 % en poids. 

5 17- Compose seion Tune des revendications 1 a 16, caract6ris6 en ce qu'il* 
possede une teneur en phosphate comprise entre 20 et 60 % en poids, en 
particulier entre 20 et 50 % en poids. 

18- Compose selon Tune des revendications 1 a 17, caracterise en ce qu'il 
10 possede une densite de remplissage a i'etat tasse (DRT) superieure a 0,29. 

19- Compose selon Tune des revendications 1 a 18, caracterise en ce qu'il 
possede une prise d'huile DOP superieure a 170 ml/1 OOg, en particulier 
superieure a 210 ml/1 OOg. 
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20- Compose selon Tune des revendications 1 a 19, caracterise en ce qu'il 
possede une prise d'huile DOP superieure a ia prise d'huile DOP de la 
composition obtenue par melange a sec de ladite silice precipitee sous forme 
solide et dudit phosphate sous forme solide. 

20 

21- Compose selon Tune des revendications 1 a 20, caracterise en ce qu'il 
presente un volume poreux (V d1 ) constitue par les pores de diametre inferieur a 
1 pm d'au moins 1,2 cm 3 /g, en particulier d'au moins 1 ,3 cm 3 /g. 

25 22- Compose selon I'une des revendications 1 a 21, caracterise en ce qu'il 
possede surface specifique BET est generalement comprise entre 60 et 250 m 2 /g, 
en particulier entre 90 et 200 m 2 /g. 

23- Compose selon I'une des revendications 1 & 22, caracterise en ce qu'il 
30 presente un indice de Carr inferieur a 0,1 . 

24- Compose selon Tune des revendications 1 a 23, caracterise en ce qu'il 
possede : 

- une resistance a I'attrition R at2 d'au moins 60 %, en particulier d'au moins 
35 80 %, et/ou 

- une resistance a Pattrition R at5 d'au moins 50 %, en particulier d'au moins 
55 %, et/ou 
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- une resistance a ('attrition R at10 d'au moins 15%, en particulier d'au moins 
17%. 

26- Compose selon Tune des revendications 1 a 25, ledit compose se presentant 
5 sous forme de billes pleines sensiblement spheriques. 

27- Compose selon Tune des revendications 1 a 26, ledit compose se presentant 
sous forme de billes sensiblement spheriques, non poussierantes. 

10 28- Compose selon Tune des revendications 1 a 27, ledit compose se presentant 
sous forme de billes sensiblement spheriques dont le diametre median d 50 est 
d'au moins 80 ym, de preference d'au moins 100 ym. 

29- Composition conditionnee comprenant au moins un liquide absorbe sur un 
15 support, caracterisee en ce que ledit support est forme par le compose selon Tune 

des revendications 1 a 28. j 

30- Composition selon la revendication 29, caracterisee en ce que ladite 
composition presente une teneur en liquide d'au moins 50 % en poids, en 

20 particulier comprise entre 50 et 70 % en poids. 

31- Composition selon Tune des revendications 29 et 30, caracterisee ertce que 
ledit liquide est un additif liquide, en particulier un complement liquide 
d'alimentation animale. 

25 

32- Composition selon Tune des revendications 29 a 31 , caracterisee en ce que 
ledit liquide est la vitamine E, I'acetate de vitamine E ou le chlorhydrate de 
choline. 

30 33- Utilisation d'un compose selon Tune des revendications 1 a 28 comme 
support de liquide, en particulier d'additif liquide tel qu'un complement liquide 
d'alimentation animale. 
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34- Utilisation selon la revendication 33 comme support d'additif liquide, en 
particulier de complement liquide d'alimentation animale, et simultanement 
comme additif nutritionnel pour animaux. 
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- une resistance' a I'attrition R at10 d'au moins 15%, en particulier d'au moins 
17%. 

25- Compose seion I'une des revendications 1 a 24, ledit compose se presentant 
5 sous forme de billes pleines sensiblement spheriques. 

26- Compose selon I'une des revendications 1 a 25, ledit compose se presentant 
sous forme de billes sensiblement spheriques, non poussierantes. 

10 27- Compose selon i'une des revendications 1 a 26, ledit compose se presentant 
sous forme de billes sensiblement spheriques dont le diametre median d 50 est 
d'au moins 80 urn, de preference d'au moins 100 urn. 

28- Composition conditionnee comprenant au moins un liquide absorbe sur un 
15 support, caracterisee en ce que ledit support est forme par le compose selon I'une 

des revendications 1 a 27. 

29- Composition selon la revendication 28, caracterisee en ce que ladite 
composition presente une teneur en liquide d'au moins 50 % en poids, en 

20 particulier comprise entre 50 et 70 % en poids. 

30- Composition selon I'une des revendications 28 et 29, caracterisee en ce que 
ledit liquide est un additif liquide, en particulier un complement liquide 
d'alimentation animale. 

25 

31- Composition selon I'une des revendications 28 a 30, caracterisee en ce que 
ledit liquide est la vitamine E, I'acetate de vitamine E ou le chlorhydrate de 
choline. 

30 32- Utilisation d'un compose selon I'une des revendications 1 a 27 comme 
support de liquide, en particulier d'additif liquide tel qu'un complement liquide 
d'alimentation animale. 

33- Utilisation selon la revendication 32 comme support d'additif liquide, en 
35 particulier de complement liquide d'alimentation animale, et simultanement 
comme additif nutritionnel pour animaux. 
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35- Utilisation selon Tune des revendications 33 et 34, caracterisee en ce que 
ledit liquide est la vitamine E, I'acetate de vitamine E ou le chlorhydrate de 
choline. 

5 36- Utilisation d'un compose selon I'une des revendications 1 a 28 comme agent 
antimottant, ledit compose ayant ete de preference broye prelalablement. 

37- Utilisation d'un compose selon I'une des revendications 1 a 28 comme agent 
d'aide au precede d'atomisation de liquide, au precede de broyage de solide, au 

10 pastillage et/ou tablettage, ledit compose ayant ete de preference broye 
prelalablement. 

38- Utilisation selon I'une des revendications 36 et 37 et simultanement comme 
additif nutritionnel pour animaux. 
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34- Utilisation selon I'une des revendications 32 et 33, caracterisee en ce que 
ledit liquide est la vitamine E, I'acetate de vitamine E ou le chlorhydrate de 
choline. 

5 35- Utilisation d'un compose selon I'une des revendications 1 a 27 comme agent 
antimottant, ledit compose ayant ete de preference broye prelalablement 

36- Utilisation d'un compose selon I'une des revendications 1 a 27 comme agent 
d'aide au procede d'atomisation de liquide, au procede de broyage de solide, au 

10 pastillage et/ou tablettage, ledit compose ayant ete de preference broye 
prelalablement. 

37- Utilisation selon I'une des revendications 35 et 36 et simultanement comme 
additif nutritionnel pour animaux. 




ihstitut 
national dq 
la promjiete 
inoustriclle 



BREVET D'INVENTION 
CEKTiFSCAT D f OTlLSTE 

Code de la propriete intellectuelle - Livre VI 



N° 11235"02 



DEPARTEMENT DES BREVETS 

26 bis, rue de Saint Petersbourg 
75800 Paris Cedex 03 
Telephone : 01 53 04 53 04 TSIecopie : 01 42 93 59 30 



DESIGNATION D'INVENTEUR(S) Page N° J../?.. 
(Si le demandeur n'est pas Hnventeur ou I'unique inventeur) 



Vos references pour ce dossier 

(facultatif) 


R02121 


M° D'ENREGISTREMENT NATIONAL 

TITDC ft IT 1 MMIfCMTIAni 


02 10836 



Compose forme de silice precipitee et de phosphate et son utilisation comme support de liquide a apport nutritionneJ et comme 
agent antimottant a apport nutritionnel. 



UE(S) DESVIAftDEUR(S) : 

RHODIA CHIMIE 

26, quai Alphonse Le Gallo 

92512 BOULOGNE-BILLANCOURT CEDEX 



DESIGNE(NT) EN TANT QU'IIWENTEUR(S) : (Indlquez en haut a droite «Page N° S'il y a plus de trois inventeurs, 
utilisez un formulaire identique et numerotez chaque page en indiquant le nombre total de pages). 



Norn 


FERJLIN 


Prenoms 




Patrick 


Adresse 


Rue 


67, boulevard Scrnirier 


Code postal et vi!!e 


75019 | PARIS 


Societe d'appartenance (facultatif) 




Nom 


LEITE 


Prenoms 




Lorraine 


Adresse 


Rue 


26, rue Alphonse Penaud 


Code postal et ville 


75020 PARIS 


Societe d'appartenance (facultatif) 




Nom 


LAHARY 


Prenoms 


Pierre- Yves 


Adresse 


Rue 


26, rue Malesherbes 


Code postal et ville 


69006 L%QN 


Societe d'appartenance (facultatif) 




DATE ET SIGNATURE(S) 
DU (DES) DERflANDEUR(S) 
OU DU MANDATAIRE 
(Nom et qualite du signataire) 

01/08/03 

Marc DELENNE 

Direction dc la Propriete Industrielle 




it 





La loi n°78-17 du 6 Janvier 1978 relative a I'lnformatique, abrtichlers et aux libertes s'applique aux reponses faites a ce formulaire. 
Elle garantit un droit d'acces et de rectification pour les donnees vous concernant aupres de PINPL 



I Clj-UC It? \J l/UU/UO 






BREVET ID'HIiWERITiOl 
CEKTiFiGAT D'ilTlLiTE 




NATIOtfALOE 
LA PtlOpniETE 
INDUSTQ1CLIC 

D ^PARTEM ENT DES BREVETS 

26 bis, we de Saint P&ersbourg 
75800 Paris Cedex 08 

Telephone : 01 53 04 53 04 Telecopie : 01 42 93 59 30 



Code de fa propri&e intellectuelle - Uvre VI 

DESIGNATION D'INVENTEUR(S) Page N° 2. . / 2. . 
(Si le demandeur n'est pas i'inventeur ou ['unique inventeur) 



Cet imprint est a remplir lisiblement a Tencre noire 



PB 113 W 7260599 



A/os-eefeEences-pour-ce-dossieP- 

(facultatif) 



R-024^1- 



M° D'ENREGISTRESVJENT NATIONAL 



02 10836 



TITRE DE (/INVENTION (200 caracteres ou espaces maximum) 

Compose forme de si lice precipitdc et de phosphate et son utilisation corame support de liquide a apport nutritionnel et comrae 
agent antimottant a apport nutritionnel. 



LE(S) DEEMNDEUR(S) : 

RHODTA CHIMIE 

26, quai Alphonse Le Gallo 

92512 BOULOGNE-BILLANCOURT CEDEX 



DESIGNE(NT) EN TAMT QU'INVENTEUK(S) : (Indiqwez en haut a drorie «Page N° S'il y a plus de frais inventeurs, 
utilises un formulaire identique et nurneroiez chaque page en indiquant le nombre total de pages). 



Nom 


VALERO 


Prenoms 


Remi 


Adresse 


Rue 


41, rue Joliot Curie 




Code postal et ville 


69005 | LYON 


Societe d'appartenance (facultatif) 




Nom 




Prenoms 




Adresse 


Rue 






Code postal et ville 




Societe d'appartenance (facultatif) 




Nom 




Prenoms 




Adresse 


Rue 






Code postal et ville 




Societe d'appartenance (facultatif) 




DATE ET SIGNATURE^) 

DU (DES) DERflANDEUR(S) 

OU DU MANDATAIRE 

(Nom et qualite du signataire) 

01/08/03 

Marc DELENNE 

Direction de la Propriety Industrielle 





La loi n°78-17 du 6 janvier 1978 relative a I'informatque, aux fichiers et aux liberies s'applique aux reponses faites a ce formulaire. 
Elle garantit un droit d'acces et de rectification pour les donnees vous concernant aupres de 1'INPL 



